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(57) Abstract: The invention relates to a method for the separation of zinc an a second metal which does not form an anionic 
complex in the presence of chloride ions, zinc and the second metal being present in an effluent in the form of ZnC12 and a second 
metal chloride. The inventive method is characterized in that formation of the anionic complex is obtained by bringing the effluent 
into contact with the resin saturated with chloride ions, and in that said inventive method comprises the following steps: extraction of 
the second metal chloride by means of a first eluent, then extraction of zinc with a degree of oxidation of +11. Generally, the second 
metal is a transition metal such as Cr, Cu, Ni, Fe and, more specifically, nickel. 



(57) Abr6g6 : La presente invention concerne done un proc£de" de separation du zinc et d'un second metal ne formant pas de com- 
plexe anionique en presence d'ions chlorures, le zinc et le second m6tal 6tant presents dans un effluent sous la forme de ZnC12 et de 
chlorure de second metal. Ce procede" consiste a former et a fixer le complexe anionique ZnC13 sur une resine. Selon l'invention, 
ce proc6de se caracteYise en ce que la formation du complexe anionique est obtenue par mise en contact de Teffluent avec la resine 
saturee en ions chlorure, et en ce que le precede comprend de plus les etapes de : - extraction du chlorure de second metal au moyen 
d'un premier eiuant, puis - extraction du zinc au degre d*oxydation +11. En general, le second metal de transition comme le Cr, Cu, 
^ Ni, Fe et plus specifiquement le nickel. 
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PROCEDE DE SEPARATION DU ZINC ET D» UN. SECOND METAL EN PRESENCE D • IONS 
CHLORURES PAR MISE EN CONTACT AVEC UNE RESINE ECHANGEUSE D 1 IONS 
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La pr£sente invention concerne un proced£ de 
separation du zinc et d'un second m£tal ne formant pas 
de complexe anionique stable en presence d f ions 
chlorures . 

10 Bien que la presente invention concerne de 

mani£re g6n£rale la separation du zinc et d'un second 
metal pr^sentant une telle propriety en presence d'ions 
chlorures, la description qui va suivre est plus 
specif iquement illustr£e par le procede de separation du 

15 zinc et du nickel, sans que ceci ne vienne, d'une 
quelconque maniere que ce soit, limiter la port£e de 
1 ■ invention. 

De nos jours, une attention particuliere est 
port6e au traitement des d£chets, et notamment des 
20 effluents issus de 1 1 industrie chimique, metallurgique... 

Dans le cas particulier des proc£d6s 
industriels mettant en ceuvre des catalyseurs 
m6talliques, se pose le probleme du traitement des boues 
organiques f ormees . 
25 De maniere gen£rale, ces boues sont incin^rees 

et les fum£es engendrees par cette incineration sont 
alors trait£es par voie humide. 

Ce type de proc6de permet la recuperation des 
m6taux, sous forme ionique, dans des effluents, 
30 Se pose alors le probldme du retraitement des 

effluents et, plus prdcisement, de la valorisation 
potentielle qui peut §tre faite des produits, dont les 
m6taux, contenus dans ces effluents. 

Dans 1' industrie particuliere du Nylon®, les 
35 metaux que 1 ' on trouve dans 1' effluent, apr£s traitement 
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par voie humide, sont principal ement le zinc et le 
nickel, sous forme de chlorures ZnCl 2 et NiCl2 • 

Un exemple de composition classique d'un tel 
effluent est donne ci-apres, les concentrations etant 
5 indiqu6es en g/1 : 

-CI" : 200 ± 50 

-Zn : 140 ± 40 

-Ni : 37 ± 10 

-Ca : 19 ± 5 

10 Jusqu'a ce jour, les voies de separation 

classique des metaux se sont av^r^es inefficaces pour 
isoler le zinc et le nickel. 

En effet, ces metaux ayant des propriety 
chimiques tr£s proches, les methodes de separation 
15 physico-chimiques de type precipitation ou les procedes 
de separation eiectrochimiques tels que 1' electro- 
deposition ne sont pas satisf aisants . 

La presente invention a done pour but de 
proposer un procede permettant une separation efficace 
20 du zinc et du second metal avec comme avantage immediat 
de proposer une valorisation pour chacun des metaux dans 
leurs filieres respectives. 

La presente invention concerne done un procede 
de separation du zinc et d ! un second metal ne formant 
25 pas de complexe anionique en presence d'ions chlorures, 
le zinc et le second metal etant presents dans un 
effluent sous la forme de ZnCl 2 et de chlorure de second 
metal. Ce procede consiste & former et k fixer le 
complexe anionique ZnCl*3 sur une resine. 
30 Selon 1' invention, ce procede se caracterise 

en ce que la formation du complexe anionique est obtenue 
par mise en contact de 1' effluent avec la resine saturee 
en ions chlorure, et en ce que le procede comprend de 
plus les etapes de : 
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- extraction du chlorure de second m6tal au 
moyen d'un premier 61uant, puis 

- extraction du zinc au degr6 d'oxydation +11. 
Contrairement au second metal, le zinc possfede 

5 la particularity de former un complexe anionique Znd3~ 
en presence d'une quantity ou concentration adaptee 
d f ions chlorures, le second m6tal restant quant a lui 
sous forme de chlorure de m6tal non ionique, dans ces 
m§mes conditions de quantity ou de concentration 

10 particuli^re en ions chlorures. 

En particulier, le second metal peut §tre un 
m6tal de transition, de pr6f6rence choisi parmi Cr, Cu, 
Ni, Fe. 

Gr&ce k cette difference de comportement qui 
15 existe entre ce second metal et le zinc vis a vis des 
ions chlorures, il est done possible de faire adsorber 
le complexe anionique de ZnCl3~ forme sur une resine 
adaptee, et d'extraire, par 61ution, le second metal 
sous forme de chlorure, par exemple le nickel sous forme 
20 de NiCl2 ou le fer sous forme de FeCl 2 , de FeGl 3 ou d'un 
melange de FeCl 2 et FeCl 3 . 

Le nickel, le fer, de m§me que tout autre 
second m£tal au sens de la pr^sente invention, peuvent 
alors avantageusement etre recycles, directement ou 
25 apr&s un traitement adapts, et valorises chacun dans des 
filieres adaptees, en particulier dans 1 ' industrie 
m^tallurgique. lis peuvent, par exemple, etre r^utilises 
dans des proc^des de transformation des m6taux k partir 
des minerals . 

30 Apres extraction du second metal sous forme de 

chlorure, il reste a proc£der k 1 1 extraction du zinc a 
son degr6 d'oxydation +11 pour laquelle plusieurs voies 
sont propos^es . 

Une premiere voie consiste k extraire le Zn au 

35 degr6 d'oxydation +11 au moyen d'un second 61uant 
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permettant la dilution de la concentration en ions 
chlorures, ce qui a pour effet de dissocier le complexe 
ZnCl 3 " selon la reaction : 

ZnCl 3 " -> ZnCl 2 + CI" 

r6sine r€sine 

ZnCl 2 , qui ne pr^sente plus d'af finite avec la 
resine, peut alors etre extrait. 

Une seconde voie consiste a realiser une 6tape 
de d€sorption du zinc a son degre d'oxydation +11 par 
transformation, au moyen d'un reactif, du complexe 
ZnCl 3 " en un complexe de zinc plus stable que le 
complexe ZnCl 3 ", et non adsorb^ par la resine. 

Une troisidme voie consiste k realiser une 
etape de desorption 61ectrolytique du zinc a son degr6 
d'oxydation +11. 

Dans le cas particulier d 1 effluents tels que 
celui dont la composition a 6t& donn6e ci-dessus, il est 
necessaire de proceder el une 6tape pr^alable de 
traitement pour extraire le calcium (Ca 2 * en solution) 
present dans 1' effluent. 

En effet, le recyclage envisage pour le zinc 
et le second m£tal, et en particulier, leur 
r§introduction en tant que co-produit dans les filieres 
m6tallurgiques de transformation des metaux a partir des 
minerals, n'est possible que si les teneurs en calcium 
sont tres f aibles . 

D'autres particularity et avantages de 
1' invention r^sulteront de la description qui va suivre, 
donn§e a titre d'exemple non limitatif et faite en 
reference a la figure annex^e qui constitue une vue 
schematique d'une installation susceptible d'etre 
utilisee dans le cadre de la mise en oeuvre du proc6d£ 
selon 1 1 invention . 
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II est precise que les parametres et r€sultats 
indiqu^s ci-dessous concernent le f onctionnement non 
optimist d'une installation prototype a l'echelle du 
pilote mais suffisent £ demontrer 1 1 interet de la 
5 presente invention. 

En r6f erence k la figure annexee, 10 litres 
d' effluent initial 1 ont ete introduits dans une cuve 2. 

La composition de 1' effluent 1 est conforme IL 
celle indiqu^e precedemment , a savoir (en g/1) : 
10 -CI" : 200 ± 50 

-Zn : 140 ± 40 

-Ni : 37 ± 10 

-Ca : 19 ± 5 

Les elements indiques ci-aprds pour la 
15 separation du zinc et du second metal, en 1'espdce du 
nickel, contenus dans l 1 effluent 1 sont transposables 
mutatis mutandis a un effluent qui contiendrait du zinc 
et un second metal tel que du Fe, du Cr, du Cu par 
exemple : en consequence, il y a lieu de considerer que 
20 les informations mentionnees concernant le nickel ou le 
chlorure de nickel peuvent etre lues comme s'appliquant 
au second metal ou au chlorure de second metal . 

La presence de calcium dans 1' effluent 1 
impose, comme on l'a indique precedemment, un traitement 
25 prealable de 1' effluent 1, notamment avant la formation 
du complexe anionique ZnCl 3 ~, pour en extraire le 
calcium. 

Ce traitement est effectue dans une cuve 3 
dans laquelle sont introduits d'une part 1' effluent 1 & 
30 partir de la cuve 2 et d 1 autre part un reactif 4 visant 
a permettre 1 'extraction du calcium. 

Ce reactif 4 peut avant ageusement etre de 
I'acide sulfurique, additionne en quantites 
stoechiometriques . 
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Aprds introduction, dans un separateur solide- 
liquide 5, du melange 6 constitue par 1" effluent 1 
additionne d'acide sulfurique 4, on obtient la 
precipitation de sulfate de calcium hydrate CaS0 4 ,xH 2 0, 
5 ou gypse 7, recueilli dans le receptacle 8. 

La reaction chimique mise en oeuvre dans cette 
etape preiiminaire est la suivante : 

CaCl 2 + H 2 S0 4 + xH 2 0 -> CaS0 4 ,xH 2 0 + 2HC1 

10 

Pour 10 1 d 1 effluent 1 introduit, 0,5 kg H 2 S0 4 
a 98% ont permis de faire precipiter 1,6 kg de gypse 7 
de formule CaS0 4 ,2H 2 0 contenant de 20 & 30 % d'eau 
interstitielle . 

15 La composition du gypse 7 ainsi obtenu, aprds 

s^chage §l 105°C jusqu'S. masse constante, est la 
suivante, en % massique : 

- Ca : 27,5 - Zn : 0,18 

- S : 20,8 - CI : 0,18 
20 - Si : 0,3 - Ni : 0,06 

Cette composition est trds proche des valeurs 
theoriques calcuiees pour du gypse pur : en effet, les 
pourcentages th6oriques calculus donne les valeurs 
suivantes (pour x=0,5) : 
25 - Ca : 27,5 

- S : 22, 0 

Compte tenu de sa grande purete, le gypse 7 
peut facilement etre recycle dans les filidres de la 
cimenterie et/ou de la pl&trerie. 

30 Apr£s passage dans le separateur solide- 

liquide 5, 1' effluent 9, constitue par 1' effluent 
initial depourvu de calcium, est introduit dans une cuve 
10 pour introduction ulterieure dans la colonne de 
separation 11 d'une capacite de 60 1, remplie 

35 interieurement de resine 12. 
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A titre d'exemple, la resine peut etre form§e 
d f un squelette copolymere styrdne-divinylbenzene et d'un 
groupe fonctionnel N(CH 3 )3* sous forme ionique. 

Dans la cas present, la r£sine 12 utilis^e est 
5 une resine de type "Hewatitt" . 

Prealablement a 1 1 introduction de l 1 effluent 9 
dans la colonne 11, on realise une saturation de la 
resine 12 par introduction d'une solution d'acide 
chlorhydrique HC1, ou de chlorure de sodium NaCl, afin 
10 de creer un milieu concentre en ions chlorures. 

Un tel milieu concentre en ions chlorures est 
en effet favorable a la formation du complexe anionique 
ZnCl 3 " • 

Cette 6tape de saturation de la resine 12 est 
15 realisee par ajout d f une solution de chlorures sous 
forme de HCl, NaCl, KCl... dont la concentration 
equivalente en ions chlorures est sup^rieure ou £gale £ 
0,7 mol/1 environ et, de preference, comprise entre 1 et 
1,3 mol/1 environ. 
20 Dans le cadre du traitement illustrE pour 

1' effluent 1 d^fini ci-dessus, la saturation de la 
resine 12 a €t€ realisee par 1 1 introduction, a une 
vitesse de 1 1 ordre de 0,45 1/mn, de 35 1 d'une solution 
de HC1 a une concentration Equivalente en ions chlorures 
25 de 1 mol/1. 

On notera que la formation et la fixation du 
Zn sous forme de ZnCl 3 " sur la resine 12 est observ6e 
dans cette 6tape. 

Apr£s saturation de la resine 12 dans les 
30 conditions indiquees ci-dessus, 1' effluent 9 est 
introduit, S vitesse constante et a raison de 2 1/mn, 
dans la partie superieure de la colonne 11, la partie 
inferieure de cette colonne 11 6tant obtur^e, lors de 
cette operation d* introduction de l 1 effluent 9. 
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Le Zn au degr6 d'oxydation +11 se fixe sur la 
resine 12 sous la forme du complexe anionique ZnCl 3 ~. 

Une alternative possible consiste a 
introduire, directement dans la cuve 10 contenant 
5 I 1 effluent 9, une quantity adaptee d'ions chlorures 
favorisant la formation du complexe anionique ZnCl 3 ~. 

Cet effluent 9, comprenant le complexe 
anionique ZnCl 3 ~, est ensuite introduit dans la colonne 

11 , le Zn au degr6 d'oxydation +11 se fixant alors sur 
10 la r6sine 12. 

Dans tous les cas, l'^tape suivante consiste a 
extraire, par un premier Sluant 13, le chlorure de 
nickel NiCl 2 present dans l f effluent 9 et qui n f a pas 
et£ adsorbe par la resine 12 . 

15 Ce premier 61uant 13 peut etre une solution 

d'acide chlorhydrique HC1 ou de chlorure de sodium NaCl. 

De maniere avantageuse, ce premier 41uant 13 a 
une concentration en ions chlorures superieure ou £gale 
a 0,7 mol/1 environ et, de preference, comprise entre 1 

20 et 1,3 mol/1 environ Une telle concentration en ions 
chlorures permet en effet de maintenir le zinc sous sa 
forme complex^e ZnCl 3 ~ et done adsorbee sur la resine 

12, et de permettre en consequence une elution selective 
et optimisee du NiCl 2 present dans 1' effluent 9. 

25 Le produit dilution au moyen de ce premier 

§luant 13 est un effluent 14, collects & partir de la 
partie inf^rieure de la colonne 11, ouverte lors de 
cette etape dilution, et recueilli dans la cuve 15. 

De manidre avantageuse, l 1 Slut ion au moyen de 

30 ce premier 61uant 13 est interrompue lorsque la 
concentration en nickel dans 1" effluent 14 en sortie de 
colonne 11 devient n^gligeable. 

Ce stade optimist dilution, et done de 
separation du nickel present dans les effluents 1 puis 

35 9, a €t£ atteint apr£s introduction dans la colonne 11, 
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a une vitesse de 2 1/mn, de 50 1 d'une solution de HC1 
ou de NaCl k une concentration equivalente en ions 
chlorures de 1 mol/1. 

Cet effluent 14 est done constitue par une 
solution de chlorure de nickel NiCl 2 pure, dans laquelle 
le zinc n f est present qu'a 1 1 etat de trace, corame on le 
v6rifiera par la suite. 

L 1 effluent 14 peut alors etre mis en oeuvre 
selon divers traitements, parmi lesquels des traitements 
visant £ valoriser le nickel proprement dit. 

A titre d'exemple non limitatif, on peut faire 
reagir le NiCl 2 extrait par le premier eiuant 13, et 
done pr#cipiter le Ni 2+ present en solution, avec un 
reactif de precipitation 16. 

L 1 effluent 14 est introduit dans une cuve de 
precipitation 17 dans laquelle est ajoute le reactif de 
precipitation 16. 

De preference, le react if de precipitation 16 
est un reactif alcalin, qui permet de former l'hydroxyde 
de nickel Ni(OH) 2 . 

On peut avantageusement choisir le reactif 
alcalin parmi la soude, la chaux, la potasse. 

Avantageusement, le reactif de precipitation 
16 est introduit jusqu 1 & 1 1 obtention d 1 un pH compris 
entre 9,5 et 10,5 ou l'hydroxyde de nickel est & son 
minimum de solubilite. 

De maniere generale, le reactif de 
precipitation 16 est introduit dans des quantites 
permettant d*atteindre le pH correspondant au minimum de 
solubilite du precipite de cation de second metal. 

Dans le present cas, 1' effluent 14 a ete mis 
en presence de 4 1 de soude (10 M) dans la cuve de 
precipitation 17. 

L'hydroxyde de nickel Ni (OH) 2 se forme 
conformement a la reaction chimique suivante : 
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NiCl 2 + 2NaOH -+ Ni(OH) 2 + 2NaCl 

Pour optimiser cette etape de precipitation, 
5 puis l 1 etape ulterieure de filtration, un reactif 
coagulant et/ou floculant classique peut avantageusement 
§tre ajoute dans la cuve de precipitation 17. 

Le melange solide-liquide 18 obtenu dans la 
cuve de precipitation 17 est ensuite introduit puis 
10 sSpare au moyen d'un f iltre-presse 19. 

La phase solide est ensuite lavee par 60 1 
d*eau dans le f iltre-presse 19 puis le gateau 
d*hydroxyde de nickel 20 est isole. 

1,5 kg d'hydroxyde de nickel Ni (OH) 2 (60% 
15 d'eau) ont ete obtenus. 

Cet hydroxyde 20, apres s^chage k 105 °C 
jusqu'a masse constante, a la composition suivante, en % 
massique : 

- Ni : 58,6 - S : 0,2 
20 - CI : 1,9 - Ca : 0,1 

- Na : 1,1 - Zn : <0,1 

- Si : 0,8 

Ces r^sultats confirment bien la separation 
particulierement selective et tres performante du nickel 
25 a partir de 1' effluent 9, la quantity de zinc etant 
ef f ectivement indetectable . 

Aprds eiution du nickel au moyen du premier 
eiuant 13 en vue de son traitement ulterieur, on procede 
a 1 1 etape d 1 extraction du zinc adsorb^ sur la resine 12. 
30 De manidre prefer^e, 1' etape d 1 extraction du 

zinc a son degre d'oxydation +11 n'est realisee qu' apres 
extraction complete de NiCl 2 , afin d 1 optimiser, non 
seulement la separation selective du nickel, mais 
egalement celle du zinc. 
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Dans la pratique, des mesures quant i tat ives 
operees en sortie de colonne 11 , permettent de d^finir 
lorsque la totalite du nickel present dans 1' effluent 9 
a €t£ extrait et se retrouve dans l 1 effluent 14. 

5 Cette 6tape d 1 extraction du zinc peut etre 

r6alis6e selon plusieurs procedes. 

Une premiere voie consiste a dissocier le 
complexe anionique ZnCl 3 * pour former ZnCl 2 libre. Cette 
dissociation est realis^e au moyen d'un second £luant 21 

10 permettant la dilution, et done la diminution, de la 
concentration en ions chlorures dans le milieu contenu k 
1 1 intSrieur la colonne 11 . 

Sur la figure annexee, on a schematise les 
etapes correspondant £ la premiere voie d' extraction du 

15 zinc. 

Dans de telles conditions, et pour une 
concentration en ions chlorures atteignant, par exemple, 
une valeur inf^rieure 3. 1 mol/1, le complexe anionique 
ZnCl 3 " se dissocie et entraine la d§sorption du zinc 
20 sous forme de ZnCl 2 qui passe en solution. 

Ce second €luant 21 peut etre une solution de 
chlorure de sodium NaCl ou de l'eau. 

Le produit dilution obtenu au moyen de ce 
second Sluant 21 est un effluent 22, collects & partir 
25 de la partie inf^rieure de la colonne 11, ouverte lors 
de cette §tape dilution, et recueilli dans la cuve 23. 

Pour optimiser le rendement de zinc r6cuper6, 
l'elution au moyen de ce second 61uant 21 est 
interrompue lorsque la concentration en zinc dans 
30 1' effluent 22 en sortie de colonne 11 n'est plus 
detectable . 

Ce stade optimise d'elution, et done de 
separation du zinc present dans les effluents 1 puis 9, 
a £t€ atteint apres introduction dans la colonne 11, a 
35 une vitesse de 2 1/mn, de 210 1 d'eau. 
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Ce volume est superieur k 200 1 lorsque I 1 on 
procede a une eiution avec des eaux recyclees (issues du 
present process) contenant des chlorures & une teneur de 
10 g/1. 

5 L 1 effluent 22, const ±tu€ par une solution de 

chlorure de zinc ZnCl 2 parfaitement pure, peut alors 
etre mis en oeuvre selon divers traitements, parmi 
lesquels des traitements visant k valoriser le zinc 
proprement dit . 

10 On peut notamment faire r€agir le ZnCl 2 

extrait par le second eiuant 21 f et done pr^cipiter le 
Zn 2+ present en solution, avec un r6actif de 
precipitation 24 . 

L 1 effluent 22 est introduit dans une cuve de 

15 precipitation 25 dans laquelle est ajoute le reactif de 
precipitation 24. 

De preference, le reactif de precipitation 24 
est un reactif alcalin, qui permet de former l'hydroxyde 
de zinc Zn(OH) 2 . 

20 On peut avantageusement choisir le reactif 

alcalin parmi la soude, la chaux, la potasse. 

Un sulfure peut egalement etre utilise comme 
reactif de precipitation 24 , ce qui permet la formation 
de sulfure de zinc ZnS. 
25 Avantageusement, le reactif de precipitation 

24 est introduit dans des quantites permettant 
d'atteindre le pH correspondant au minimum de solubilite 
du precipite de Zn 2+ . 

Dans le present cas, l 1 effluent 22 a ete mis 
30 en presence de 2 1 de soude (10 M) dans la cuve de 
precipitation 25. 

L'hydroxyde de zinc Zn(OH) 2 se forme 
conformement k la reaction chimique suivante : 



35 



ZnCl 2 + 2NaOH -> Zn(OH) 2 + 2NaCl 
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Dans l'hypothese ou 1« effluent 22 est mis en 
presence de sulfure de sodium dans la cuve de 
precipitation 25, le sulfure de zinc ZnS se forme 
5 conformement a la reaction chimique suivante : 

ZnCl 2 + Na 2 S -> ZnS + 2NaCl 

Pour optimiser l'une ou l 1 autre de ces Stapes 
10 de precipitation, puis l'etape ulterieure de filtration, 
il est possible d 1 a j outer un r€actif coagulant et/ou 
floculant dans la cuve de precipitation 25. 

Le melange solide-liquide 26 obtenu dans la 
cuve de precipitation 25 est ensuite introduit puis 
15 s6par6 au moyen du f iltre-presse 19, qui aura €te vide 
au pr^alable de l 1 hydroxyde de nickel 20 recueilli lors 
d 1 une etape pr6c6dente . 

La phase solide est ensuite lav6e Sl par 60 1 
d'eau dans le f iltre-presse 19 puis le g&teau 
20 d' hydroxyde de zinc 2 7 est isole. 

5 kg d' hydroxyde de zinc Zn(OH) 2 (60% d'eau) 
ont 6t§ obtenus. 

Cet hydroxyde 27, apres sechage a 105°C 
jusqu'a masse constante, a la composition suivante, en % 
25 massique : 



- Zn : 


62, 5 


- Si : 


0, 6 


- CI : 


1,7 


- Ni : 


0,2 


- Na : 


0,9 


- S : 


0, 04 


- Ca : 


0,7 







30 On constate done que cet hydroxyde de zinc 27 

est de grande purete et peut valablement etre valorise 
au travers de filieres de transformation du zinc de 
l'industrie m6tallurgique . 

Une seconde voie permettant 1' extraction du 

35 zinc consiste a r^aliser, apres l'etape d' extraction de 
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NiCl 2 , une etape de d§sorption du zinc au degr§ 

d'oxydation +11. 

Cette etape vise a transformer le complexe 

anionique ZnCl 3 ~ adsorb^ sur la resine en un complexe de 
5 zinc qui est plus stable que le complexe ZnCl 3 ~ et n'est 

pas adsorb^ sur la r6sine 12 . 

Une d^sorption quantitative du zinc est 

notamment obtenue lorsque l'6tape de d^sorption est 

realis^e par une solution d 1 ammoniaque . Le complexe 
10 form6 dans ce cas est Zn(NH 3 ) 4 2+ . 

Une troisidme voie envisag^e consiste & 

realiser, apres 1 ' 6tape d 1 extraction de NiCl 2 , une 6tape 

de d^sorption electrolytique du zinc a son degr6 

d'oxydation +11. 
15 Pour ce faire, la resine 12 sur laquelle est 

form§ le complexe anionique ZnCl 3 " est extraite de la 

colonne 11 et placee sur une membrane permeable, cette 

membrane 6tant elle-meme positionn^e entre deux 

electrodes . 

20 L 1 application d'une difference de potentiel 

61ectrique entre ces deux 61ectrodes permet la 
desorption, 1 1 61ectromigration et done 1 1 extraction, du 
zinc au degr6 d'oxydation +11. 

Bien entendu, la pr6sente invention n'est pas 
25 limit^e a l'exemple de mise en oeuvre du proc€d€ et a 

1 • installation aff^rente decrits ci-dessus et on peut y 
apporter des variantes d' execution sans sortir du 
domaine de 1 1 invention . 

II faut rappeler que les parametres (volumes, 
30 vitesses dilution,...) et r^sultats indiqu^s pr6c6demment 
concernent une installation prototype a l'echelle du 
pilote, pour une colonne 11 d'une capacity de 60 1. 

De telles donn6es seront bien £videmment & 
adapter pour des installations industrielles . 
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De plus, 1 1 installation sch£matis£e k la 
figure annex£e est adapt £e a la mise en oeuvre du procede 
selon I 1 invention en semi-continu ou par "batch". 

II est bien 6videmment envisageable de mettre 
5 en oeuvre le proc6d£ en continu. 

Pour ce faire, 1 1 installation representee a la 
figure annex^e sera valablement complet£e par la mise en 
place d'au moins deux colonnes 11 dispos^es en 
parallSles, contenant chacune la r£sine 12 de fixation 
10 du complexe anionique ZnCl 3 " ; de telles colonnes 11 
peuvent alors §tre successivement utilisees pour les 
6tapes du proc6d£ de separation du zinc et du nickel, ou 
de fer respect ivement , selon I 1 invention. 

En outre, il est important de noter les 
15 diff^rentes solutions, parmi lesquelles les solutions 
d' extraction ou les solutions de lavage mises en oeuvre 
dans le cadre du present proc6d£, peuvent 
avantageusement §tre recycl£es, notamment dans un souci 
de limitation des couts d 1 exploitation. 
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REVINDICATIONS 

1. Proc6d6 de separation du zinc et d'un 
second m^tal ne formant pas de complexe anionique en 
5 presence d'ions chlorures, le zinc et le second metal 
6tant presents dans un effluent (1, 9) sous la forme de 
ZnCl 2 et de chlorure de second m6tal consistant k former 
et a fixer le complexe anionique ZnCl 3 ~ sur une r^sine 
(12) , 

10 caract6ris6 en ce que la formation du complexe 

anionique ZnCl3~ est obtenue par mise en 'contact de 
1' effluent (1, 9) avec la resine (12) satur^e en ions 
chlorures, et en ce que le proc^de comprend de plus les 
Stapes de : 

15 - extraction du chlorure de second metal au 

moyen d'un premier 61uant (13) , puis 

- extraction du zinc au degre d'oxydation +11. 

2. Proc6d6 selon la revendication 1, 
20 caract6ris6 en ce que le second metal est un m£tal de 

transition, de pr6f6rence choisi parmi Cr, Cu, Ni, Fe. 

3. Proced£ selon la revendication 1, 
caract^rise en ce que la saturation de la resine (12) 

25 est r6alis6e par une solution dont la concentration en 
ions chlorures est superieure ou 6gale & 0,7 mol/1 
environ et, de preference, comprise entre 1 et 1,3 mol/1 
environ. 

30 4. Proc6d6 selon la revendication 3, 

caracterise en ce que la solution permettant la 
saturation de la r6sine (12) est une solution de HC1 ou 
de NaCl. 
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5. Procede selon 1'une quelconque des 
revendications 1 a 4, caracterise en ce que le premier 
eiuant (13) est une solution dont la concentration en 
ions chlorures est sup^rieure ou egale a 0,7 mol/1 

5 environ et, de preference, comprise entre 1 et 1,3 mol/1 
environ, 

6. Procede selon l'une quelconque des 
revendications 1 k 5, caracterise en ce que le premier 

10 eiuant (13) est une solution de HC1 ou de NaCl . 

7 • Proc6d6 selon 1 1 une quelconque des 
revendications 1 ci 6, caracterise en ce que le chlorure 
de metal, extrait par le premier eiuant (13), est 
15 pr6cipit£ avec un r6actif de precipitation (16), de 
preference un r^actif alcalin. 

8. Procede selon la revendication 7, 
caracterise en ce que le r6actif alcalin est choisi 

20 parmi la soude, la chaux, la potasse. 

9. Procede selon la revendication 7 ou 8, 
caracterise en ce que le reactif de precipitation (16) 
est introduit dans des quantites permettant d'atteindre 

25 le pH correspondant au minimum de solubilite du 
precipite de cation de second metal. 

10. Procede selon I'une quelconque des 
revendications 1 ci 9, caracterise en ce que 1' etape 

30 d' extraction du zinc au degre d'oxydation +11 est 
r6alisee apr£s extraction complete du chlorure de metal. 

11. Procede selon I'une des revendications 1 & 
10, caracterise en ce que, apr£s 1 1 etape d' extraction du 

35 chlorure de metal, le procede comprend une etape de 
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dissociation du complexe ZnCl 3 " pour former ZnCl2 et 
d' extraction du ZnCl 2 ainsi obtenu au moyen d'un second 
eiuant (21) permettant la dilution de la concentration 
en ions chlorures. 

5 

12. Procede selon la revendication 11, 
caracterise en ce que le second eiuant (21) est une 
solution dont la concentration en ions chlorures est 
infer ieure a 1 mol/1 environ, 

10 

13, Procede selon la revendication 11 ou 12 , 
caracterise en ce que le second Eluant (21) est choisi 
parnii du NaCl, de l'eau. 

15 14. Procede selon l'une quelconque des 

revendi cat ions 11 k 13, caracterise en ce que le ZnCl 2 
extrait par le second eluant (21) est pr^cipite avec un 
reactif de precipitation (24), de preference un reactif 
alcalin ou un sulfure. 

20 

15. Procede selon la revendication 14, 
caracterise en ce que le reactif alcalin est choisi 
parmi la soude, la chaux, la potasse. 

25 16. Procede selon la revendication 14 ou 15, 

caracterise en ce que le reactif de precipitation (24) 
est introduit dans des quant it6s permettant d'atteindre 
le pH correspondant au minimum de solubilite du 
precipite de Zn 2+ . 

30 

17. Procede selon l'une des revendications 1 a 
10, caracterise en ce que, apres 1 1 etape d' extraction du 
chlorure de metal, le procede comprend une etape de 
desorption du zinc au degre d'oxydation +11 par 
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transformation du complexe ZnClo" en un complexe de zinc 
plus stable que le complexe ZnCl3~. 

18. Proc6d6 selon la revendication 17, 
5 caracterise en ce que l'etape de d^sorption est r^alisee 

par une solution d 1 ammoniaque . 

19. Proc6d6 selon l'une des revendications 1 a 
10, caract6ris6 en ce que, apr£s l'6tape d' extraction du 

10 chlorure de m£tal, le proc6d6 comprend une 6tape de 
d£sorption 61ectrolytique du zinc au degr6 d'oxydation 
+ 11. 

20. Proc6d6 selon l'une des revendications 1 & 
15 19, caracteris6 en ce qu'il comprend en outre une 6tape 

pr^alable d' extraction du calcium present dans 
1" effluent (1) . 

21. Procede selon la revendication 20, 
20 caract6ris6 en ce que 1 ' extraction est r6alis6e par 

addition d'acide sulfurique, dans des quantites 
stoechiom^triques . 
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